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Patentansp ruche 



koholerwefche der Esterkomponente des Kiesekaureesters entsprechea m Mengen zwschen 3 und 
5Gew-% bezogenaufdengesanitenAnsatz.durchgefuhrfwird. •. as w;^ cot. hi^Tnoen 

i Verfahren ^^afl Ansprulhen 1 und X dadurch gekenn^eichnet. daB das Wasser mit 03 bis 5%. bezogen 
aufdasWasser.eineranorganischenSaureangesauertist. . „,„ Hi,. Wasserm-nse 

4 Verfahren gemaB einem der Anspriiche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet. daB man die Wassermenge 
vorleet und den unhydrolysierten Ester diesemvorgelegten Wasser hmzufugt o:„j.„;„-i 
r^e^^lng eta^ HydWats. das gemaB cinem.d^ 

in Zinkstaubbeschichtungen oder GieBformen m Fern- und GenaugieBverfahren. 

Beschreibung 

G«emi«»ld=r.ortic!«nd«Mnd™istei»VerfJirei.i«rH.n«nme>.onl,.Smi.hto.p=^^^^ 

f.:„triiV/pr%tX^^ S^eme. die solche Hydrolysate enthaltea finden insbesondere Ai wendung bei 

SzSbereft "n^vTn i^^^^ -wie'in der GieBereitechnik zum Herstellen von keram^chen 

°Tni™£nt£3beilV^^^^^^ 
HSjlbtn^SS 

ab Bindemittel ungeeignet sind. Aufgrund dieser Nachte.le ersch.en es smnvolL nach anderen AusgangssU.lcaten 

HpT <;iO> Gehalt dieser Ester auf etwa 15% ab. Hydrolysiert man nun einen soichen Orihokieselsaureesicr in 

bdrr:;.r=d;„T;r£;"r.d^^^^^^^^ 

Wassers. die 4 bis 8J Gew.-%, bezogen auf die Gesamimenge an Ester und Wasser, beiragt. mu oem 
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S^^rdT weiterh-m gefunden. daB man ein voUig Wares Produkt auch ohne jede Miwerwendung ernes 
zuSt^cSn Sgsmiftels erhat. wenn man - in Umkehrung der ubUchen^eise be, der HydrolysathersteUung 
^^a»3dun vSr™ sld^^ - die zur Erreichung des beabsichtigten Hydrolysegrades ausreichende Menge 
STb^ 7erSte7a^ vorlegt und das Silikat allmahUch zulaufen laBt. Auch in diesem Fall wrd der 
IlSen rSentf ie voile Menge Wasser angebotea Unter sofortigem Temperaturansueg 

^liiteSrgsgT^^^^^^ 

Hvdrol^e/rXnShenden Menge Wasser bzw. verdunnter Saure. die gegebentnfal Is zusatzhch noch erne 
Srini'l^ei L^^^^^^^^^ derart umgesetzt. daB man dem Ester sofort d.e ge^mten 

U,^e™ nftwSe Menge Wasser anbietet. Bei einem solchen spontanen VemiBchen dieser beiden Flus- 
S^SenTeten Niedeilchl-age nicht auf und man erhalt ein Bindcmittel m.t emem vertretbaren S.O^Ge- 

''^ils Losunesmittel die gegebenenfalls bei der Reaktion hinzugefugt werden. eignen sich beyorzugt diejenigen 
AiohoHifX fcterkomponente des Kieselsaureesters en'sprechen. Sie werden nur m Meagen z^v.schen 3 

A li-^ n m«n in Umkehrune der ublichen Verfahrensweise die bsaotigte Menge verdunnter Saura in 

inemS^t.^^^^^^^ =^-^1-^ Un.crbrcchung zulaufen 1^., wobei die 

«ll daB mit zunehmendem Hydrolysegrad. also mit zunehmender Menge zugesetzten Wassers. d.e Reakt.v.tat 
li Eetude ten Hy^^^^^^ bezQglich seiner Bindereigenschaften wachst. seme Ugerstabtoat jedoch abm 
tvdr^WseS"von oLr 100% sind daher fur ein lagerstabiles Produkt wemg s.nnvolL ebenso w.e Bmdem ttel 
Myaroiysegracre von u umerhalb 40% wegen der fur den praktischen Gebrauch zu iragen Reaktion. 

Tansp^ c& d^er eln'SrV^^^^^^ im Bereich von 45 bis 95%. bevorzugt von 55 bis 90%. Die. bedeutet. 
Jars^SSgesS.7rbis 95%.^^^^ 55 bis 90%. der in dem Kieselsaurcister vorliandenen Estergrup- 

•■'uKlr Schln'^Hydrolysegrad zu erhalten. muB man. auf den Gesamtansatz bezogen. Wassermengen von 4 

ReS"?dTue?S^^^ meist anorganische S5uren w.e Salzsaure Schwefelsaure oder 

PhSho«au« ^gew^dl von denen Salzsaure bevorzugt wi«L Die Merge eingesetzter Saure .st an s.ch mcht 
^riHsch s e r^u3ildoch ausrcichcn. die Hydrolysereaktion sofort beim Zusammengeben der Komponenten m 
Sg1useuTni«t?hdu^^^^^^^ 

Scht so groB seinfdaS die Saure n^v.i dem spateren Ausreagieren des B.nders. z. B. m.t Z.nkstaub be. Korro- 
J^^nlschutzanstrichen oder mit kcramischcm Pulvcr bei GieBformen zu Schw.engke.ten oder Schaden .m 
Endorodukt fCh^^ praktischerweise anstelie der oben genamiten Wassermengen verdunnte Sauren 

St K^zentJS von 0.5 bis 5%. insbesondere von 1 bis 3%. eingesetzu Im Falle von Salzsaure entspncht 
ptwa<?auremeneen von 0.02 bis 0,4% HCl, auf den gesamtenAnsaiz bezogen. . „ • ^ 

Die TemJerarurSt bei Ausgangstemperaturen der Komponenten von "-%20'C nach Begmn der Umset- 
lung se^S auf eTwa 50° C und bleibt dann auf dieser Hohc. urn gegen Ende der Reakuon allmahl.ch 



Si voriieeende Verfahren e.gnet sich besonders zur Teilhydrolyse solcher KieselsSureester. die s.ch m.t der 
fibSen Verfahrenswe^S^^^^ das Wasser dem Kieselsaureester im kontinuierlichen ZufluB h.nzugegeben 
wi d nicht herstS weil sich dabei ungewunschte IMiederschlage bllden. D.e zu hydro ys.ere.jden 

resersLureester ind demzufolge solche. die bereits einen relativ geringen SiOyGehalt - zwtschen 1 1 un^^^^^^^ 
- besitzen bei denen also bei der zusatzlichen Verwendung von Losungsmitteln gemaB dem Stand der Techmk 
der Gesami S^^^^^^^ des erhaitenen Bindemittels auf Werte absinken wurde d.e e.ne ^=/"""f»f = ^b^."^ 

Sung durch das Jntstehende SiO, beim AbbindeprozeB nicht mehr garantieren. Nach dem «^J"d"ngsgemaBen 
Verfahren lassen sich demnach besonders solche Kieselsaureester hydrolys.eren. d.e durch d.e Formel 
Si(OC,H40Rl4 gekennzeichnet s.nd. in der R fiir Alkylreste m.t 1 b.s 4 C-Atomen stehL , j „ , o k,; 

D^ erfh^dungsgemaQ erhaitenen Hydrolysate weisen bemerkenswen lange Laget^e.ten auf. d.e z. be' 
einem Aydrolysegrad von 75«/o bei 70-C langer als 4 Mona.e betragen. Der Flammpunkt d.escr Zubere.tungen 

"'flie'tniTsgeS^B'^hergestellten Teilhydrolysate sind vie.seitig als Binder ^-t - geb-^^^^^^^^^ 
.ilik .ti^he Bindune feinteiliser Feststoffe gewijnscht wird. Be. der Verwendung als Bindemittel fur Z.nkstauD 
Sen ist ne^en Sfm h6^ Flammpunkt die ausgesprochen lange Topfzeit der ^^^''^^br^^^^^^ 
kenswert die bei einem Hydrolysegrad des Binders von 65 bis 70% bei langer als 3 Monate l.egt Auch der 
S al.tnSrmUtel fur keramische GieBformen ,st problemlos und fuhr, zu '^—-"^^^'^f^^^ 
genauen Formen.die zum VergieCen von Meiallen und Ug.erungen b.s h.n zum Stahl geeignet s.nd. 

Beispiel 1 

In einem Reaktionskolben wurden 6 Gew.-Teile 2%iger Salzsaure vorgelegt und 94 Ge);(--'r=''^7«'-^.<2-5t*«o- 
xiSSkafinnerhalb von ca. 10 Minuten unter standigem Ruhren zugeselzt. Durch d.e ^pontarte Reakt.on 
s reSe Temperatur in der et^ten Minute auf uber 40° C an. wobei die Miscnung voll.g War wurde^ ^.e max.ma^ 
Serat™ etwa 50'C wurde nach ca.3 Minuten erreicht, d. h. bevor die 6f ^j^t^ ^enge Athox.athyls.l^a 
zSeben war Der Hydrolysegrad des erhaitenen Bindemittels betrug ca. 67%. der S.OrAnte.l ca. 14.5%. Der 
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Flanunpunkt lag bei 44"C Nach einer Lagerzeit von 4 Monaten, bei 70»C traten weder Niederschlage noch 
Gelierung auf. 

Beispiel 2 

In gleicher Weise wie ur-.ter Beispiel 1 beschrieben wurden weitere Bindemittel mit folgender Zusammenset- 
2ung hergestellt: 



Si02-Anteil 


Hydrolysegrad 


14.5% 


55% 




91% 




67% 




67% 



a) 5 Gew.-Teile Salzsaure 2%ig 
95 Gew.-Teile Tetra-(2-athoxiathyl)-silikai 

b) 8 Gew.-Teile Salzsaure 2%ig 
92 Gew.-Teile Tetra-{2-athoxiathyl)-silikat 

c) 6 Ge-y .-Telle Salzsaure 1 %ig_ 
94 Gew.-Teile Tetra-{2-athoxiathyl)-silikat 

d) wie c) Jedoch mit 3%iger Salzsaure 

Samiliche Bindemittel zeigten einen wie Beispiel I beschriebenen Temperaturverlauf. Es ents.anden Ware, 
stabile Produkie mit Lagerstabiliiaten bei 70^C von raindestens zwei Monaten. 

Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel) 

sfehen beginnt ein Niederschlag auszufallen. - Die Mischung .st als Bmdem.ttel n.cht brauchbar. 

Beispiel 4 

entstandene Produkt ist klar und lagerstabtl; sein Hydrolysegrad hegt bei 69%. 

Beispiel 5 (Verwendung in einer Farbzusammensetzung) 
10C.W.-T* ™« Bi»leml».l. s.m« B«»pi=l 1 «nd <3 Gew.-T.te Zinbmb Tw^^^^ 

schutzanstriche dar. 

Beispiel 6 (Sciilickerformulierang fur FeingieBformen) 

in eine Schlickerniischung. bestehend aus 170 Gew.-Teilen Bindemittel gen^^ 
len Zirkonsilikatmehl werden Wachsmodelle .n bekannter We«e getaiicht ^'"f ^^''X l^^^ 

und anschlieBend die Keram.k bei ca. lOOO'C gebrannt. Nach dem Brennen konnen d.ese Schalen abgegossen 
werden. 

Beispiel 7 (Schlickerformulierung fur GenaugieBformen) 

120 Gew.-Teile Schmelzmullii 0—0.04 mm 
40 Gew.-Teile Schmelzmullit 0.12—0,25 mm 
40 Gew.-Teile SchmelzmuUil 0.25—0,5 mm 

werden mit 57 Gew.-Teilen Bindemittel gemSB Beispiel 2c gemischt^ Nach Zusatz von ^ Gev^^-Teilen 10%^^^^^^^ 
Ammoniumcarbonai-'.esung und intensivem ROhren entsteht eine Schlickermischung, die nach dem Uberg e 
Be^^be eTn Sineles Modell innerhalb kurzer Zeit (ca. 7 Minuten) abbindet. Nach dem Enlfernen des Modells 
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kann die Form abgeflamml und gebrannt werden. Derariig hergestellle Formen sind zum AbgieDen von Stahl 
geeignet 
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